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Abstract of EP0444991 

Composite material containing a thermoplastic 
matrix and a fibrous filler. The fibrous filler of this 
composite material comprises fibres of animal 
origin containing at least 2 % of fats, especially 
animal fats, and more particularly wool fibres. 
The insulating properties of this material enable it 
to be used widely, especially in the field of the 
building industry. 
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@) MatSriau composite ^ matrice thermoplastique contenant des fibres d'orlgine animate, son procM6 
de fabrication et son utilisatfon. 

(g) L'lnvention conceme un matSriau composite d matrice thermoplastique et charge fibreuse. 

La chaige fibreuse de ce mat^au composite oomprend des fibres d'orlgfne ahimale contenant au 
molns 2 % de graisses, notamment animales, et plus partfculldrement des fibres de laine. 

Las qualit6s d'isdation de ce matSriau en pennettent de larges utDisatlons. notamment dans ie 
donnaine du bdttment 




EP 0 444 991 A1 

MATERIAU COMPOSITE A MATRICE THERMOPLASTIQUE CONTENANT DES FIBRES 
D'ORIGINE ANIMALE, SON PROCEDE DE FABRICATION ET SON UTILISATION 



La pr§sente invention conceme un nouveau mat^riau composite d matrfce thermoplastique, son proc6d§ 
de fabrication et son utilisation. 

Les matSriaux composites constitute de pofym§res auxquels on a incorpor6 diverses charges de nature 
dlfi^rente sent largement connus. 
5 Leur ubilsation se d§veloppe sans cesse §tant donn6 les pnopri^t^s int^ressantes qu'ils offrent, grace aux- 

quelles ils remplacent de plus en plus des mat^riaux traditionnels, tels que le m^tal. Les ciiarges incorpor^es 
dans de tels matSriaux sont en particulier des charges fibreuses. Les matidres utilis^es pour ces fibres sent 
le plus souvent des mati&res polym^res de nature diff^rente ou des mati&res mln^rales telles que vene ou car- 
bone. 

iO Par ailleurs le probl&me de T^vacuation des d^chets de type polym^res est souvent difficile d rteoudre, 

notamment dans le cas des matl&res polym^res haiog^n^es, et, en tout §tat de cause, reprdsente k la fols une 
charge finand^re pour rindustriel qui a d 6vacuer de tels d^chets, et ^element une nuisance pour Tenviron- 
nement, dont la maitrise est rarement a$sur6e de fagon satisfiaisante. 

Un certain nombre de techniques ont mises au point pour la valorisation de tels dtehets, notamment 

iS ceux k base de metises thermoplastiques. II existe ainsi un proc^d^ appelS plast-densification qui permet 
d'obtenird partirde d§chets de pnxluction de mati§res thermoplastiques, des granulte qui peuvent §tre ensuite 
transfbrm6s en prodults finis. 

AInsI dans le document japonais KENKYU HOKOKU-KANAGAWA-KEN KOGYO SHIKENSHO ig78, (48), 
65-7, r6sum§ dans CHEMICAL ABSTRACTS, vol.gs, n*» 8, 26 aoQt 1 gso, page 80, abstract n*> 731 55 j, L Take- 

20 hash! et coll. d§cnvent I'^tude de Putillsation de dSchets de plastiques et de fibres pour obtenir des plastlques 
renforc^s pr6sentant une rtelstance aux chocs nettement am^liorte, alors que les aufanes propriStis physiques 
teDes que le module d*^astlclfe6 ne sont que tr&s peu modifides. De plus, les produits moulte qu'Os obtlennent 
sont tn&s hydrophlles. 

lis d6crivent entre autres un composite mouI6 de poly6ttiyl6ne contenant 40 % en poids de fibres de laine 
25 provenant de dtehets de tissu qui pr6sente ces proprKtSs jug6es avantageuses. 

Ce document ensefgne done que Ton peut am^lorerla resistance aux chocs des matiSres polym^res sans 
modifier de manl^re tmportante leurs autres propri^t^s physiques, en y inoorporant des fibres de laine prove- 
nant de d6chets de tissu et que les produits moulds obtenus avec de tels composites sont trte hydrophiles. 
Dans ce document, il n'estfait aucune allusion k d'^ventuelles propriStSs dlsoiation phonique et/ou ther- 
30 mlque des matSrfaux obtenus mate on instste au contraire sur leur caract^re hydrophile. 

11 convient de noter que les fibres de laine utOis^es, dans la mesure oil elles proviennent d'^toffes, sont 
trds fortement d^graiss^es : elles pr§sentent une teneur en graisses animal es de 0,1 % au maximum, comma 
cela est blen connu. Dans ces conditions, elles produisent essentfeUement un effet de renfmsement, comme 
de nombreuses autres fibres d'origine mln^rale ou v^^tale. 
3S La demanderesse a maintenant d^couveit qu'il &sSt possible d'obten^ un mat^riau composite, utiiisable 

notamment comme isolant themiique et phonique, en Incorporant dans une n^atl^re polym§re thermoplastique 
des fibres d'ongine animale contenant au moins2 % de graisses, notamment animates, en particulier des fibres 
de laine, et que ce produit aInsI mis au point pouvait provenir aussi blen de mati&res premieres "nobles" que 
de mati^res de recuperation. 
4o L'invention conceme done un nouveau mat^riau composite k matrice thermoplastique et charge fibreuse, 

caracterise en ce que la charge fibreuse comprend des fibres d'origine anfmale contenant au molns 2 % de 
graisses, notamment animales, et plus parttculi6rement des fibres de laine. 

Le polymdre utBl86 pour la fabrication d'un tel composite est cholsi parmi les polyoKfines telles que le poty^- 
thyl&ne ou le pdyfMnopyl&ne basse et haute densit6 , le polystyrene, les polyesters, le chlorure de polyvinyle, 
45 les pdyamldes etc. 

Les fibres d'origine animale sont en particulier des fibres de laine contenant au moins 2 % de suint qui 
peuvent §tre longues ou courtes, en fonction descaracteristtques, notairment mecanlques, recherchees pour 
le produit et des imperatHs de coOt de fabrication. Avantageusemeni, les fibres de laine contiennent de 3 e 7 
% de suint 

so Comme indique ci-dessus, les matieres premieres utilisees pour obtenn- le materiau composite selon 
rinvention peuvent etre des mab'eres de recuperatk>n. 

II est ainsi possible d'utiliser comme matiere premiere polymere des emballages usages, dont la mise en 
decharge est coOteuse et peu satisfaisante au niveau de I'environnemenL 

Par ailleurs la demanderesse a constat que Ton pouvait utiiiser comme fibres de laine des dechets recu- 
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pSr^ au cours du traftement que subit la laine brute pour donner une laine peign^e, utilisable par les filafceurs. 
En effet dans les usines de peignage la laine brute est battue, ce qui permet de s6parer les fibres, puis iav^e 
et sSch§e. Aprds s6chage eile est cardie, ce qui 6limlne I'essehtlei des matl5res vSg6taies qui ^talent pr^ 
sentes dans les toisons et assure une certaine orientation des fibres paranstement les unes aux autres. Elle 
5 est enfin pe!gn6e, ce qui ^limine te reste des matidres vSg^tales et s6pare les fibres courtes. 

Au cours des operations de cardage et de peignage des quantit^s importantes de dtehets solides cons- 
titu^ de laine et de natives vdg^tales et mingles (sable...) sont collecttes. Acfuellement ces ddchets, qui 
repr^ententune quantity d'environ 40 tonnes parjour surl'ensemble des Installations de peignage en France, 
ne sont pas ou sont mal valorises. Us sont en effet soit mis en d^charge, soit utOlsds en agriculture comme 
10 engrals retard. 

La demanderesse a constats quit £tait parfaitement possible d'utiliser ces d^chets pour obtenir, notairv 
ment avec un pdymdre de type polyol^fine, un mat^riau conrtposlte pr§sentant des caract^ristiques int§res- 
santes notamment d'isoiation thermique et phonique, et qui peut par temple &tre uiills6 dsns le domaine de 
remballage etdu bdtiment 

IS La matiSre thenmoplastique utiliste pouvant. elle aussL Stre un produit de recuperation, la demanderesse 

a trouv^ qu'H §tait particull^rement avanfageuxd'utiliser comme mab'^re premiere les toiles qui embalient les 
ballots de laine brute et qui sont g^n^ralement en poly^thyltoe haute density. 11 est ^galement avantageux 
d'utillser les toiles d'emballage de la laine peign^e, g^nSralement en polyethylene basse density. L'utliisation 
de ces deux matieres de recuperation sur le site d'une installation de peignage permet d'oplimiser le prix de 
20 revient du materiau composite dont les matieres premieres ne sontgrevees par aucun coQt de trsmsport puisque 
les dechets de laine et les emballages de laine bnite se trouvent sur le site et que les emballages de laine pel- 
gnee peuvent etre recuperes chez le fDateur. En plus une telle valorisation de ces emballages evite le coQt de 
leur mise en decharge, qu'il s'aglsse des toiles emballant la laine brute ou de celles emballant la laine pe^nee. 
Un mode de mise en oeuvre partlculierement Interessantde I'invention consiste done k utillser, pour la fabrv 
25 cation du materiau composite, les dechets de laine recuperes lors des operations de cardage et de peignage 
conjointement avec les emballages usages servant au transport de la laine brute et/ou de la laine pe^nee. 
Les dechets de laine utilises selon I'invention ont approximativement la composition ponderale suivante : 
-Iaine60e70% 

- matieres mlnerales (sHIce) 5 e 10 % 
30 - humidite 3^7% 

- graisse animate (suint) 2k8% 

- matieres vegetales 15 e 20 % 

Ces dechets de laine sont Incorpores au polymere thenmoplastique en quantite inferieure ou egale k 60 
% en polds environ. Une quantite superieure k cette limlte donne un produit qui presente un aspect fortement 
35 cartonneux et est peu coherent De preference la quantite de dechets de laine sera comprise entre 40 et 60 
% du poids du polymere. 

Lorsque Ton utilise des toiles d'emballage. celles-ci sont dechiquetees avant d'etre meiang6es aux fibres 
ou aux dechets de laine. 

Le traitement du melange polymere/ftbres animales se fait de preference dans une installation de plast* 
40 densification, telle qu'un plast-densificateur de la societe Pallmann Maschinenfebrilc GmbH. 

II est en effet Important d'utillser une Installation pemiettant d'eviter les contraintes themrtiques Importantes 
qui pourraient notamment degrader les fibres animales. En ce qui conceme plus partlculierement les fit>res de 
laine, il est souhaltable de ne pas depasser une temperature de 200^ C. 

La technique de plast-densification qui permet de produlre des granules polymeres par densfficatkm douce 
45 utDisant la chaleur produite par le firottement, est done partlculierement bien adaptee. 

Selon cette technique, le melange de polymere et de fibres est amene par une vis sans fin dans une chanv 
bre de densification. 

Le materiau, qui ne reste que quelques secondes dans la chamtn-e de densification, est ensulte presse e 
travers une matrice k perforations et coupe par des couteaux. Le materiau passe ensuite dans un granulateur 
so oD il est broye jusqu'e obtention de granules reguliers ayant la tallle requise. 

Les granules de materiau composite obtenu peuvent etre eventuellement utilises tels quels^ par exemple 
comme matiere de gamissage ou de remplissage. Mais lis peuvent §tre egalement fagonnes en plaques, ou 
en pieces de formes diverses par pressage, moulage ou extrusion. 

On peut bien entendu Incorporer au materiau selon I'invention les adjuvants usuels pour ce type de produit 
55 tels que des colorants, des pigments, des plastifiants, des stabilisants, des igntfiigeants. Pour resoudre les pro- 
biemes speclfiques que peut egalement poser la presence de fibres anknales telies que la laine on peut incor- 
porer au. ma^riau des additifs plus spedfiques tels qu'insecticides ^ acaricides. On peut egalement, pour 
renfbrcer les qualltes d'isoiation du materiau, expanserle produit, en ajoutant par exemple un agent porogene 
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au melange. 

Lorsque f'on examine le mat^riau obtenu on constate que les fibres ne sont pas compl^tement enserr^es 
par la mati&re potym^re : en fait i reste une zone vide autour des fibres qui restent ainsi bien tndividualis^es. 
Ce ph^nom^ne est sans doute dQ ^ la presence de la graisse anlmale (suint) enrobant les fllNres & I'origlne et 
5 qui a emp§ch6 le polynn^re de venir totalement au contact des fibres. Cette parficularit6 de structure contribue 
vraisemblablement aux qualit^s desolation du matSrlau selon I'invention* II est done d cette fin essentlel d'uti* 
liser des fibres qui n'ont pas €16 totalement d^graiss6es, c'est-^diire qui comprennent au moins 2 % de grais- 
ses, notamment animates. 

Comme indiquS ci-dessus le mat^iiau selon Tinvention trouve application dans des domalnes varite, tels 
10 que le bdtiment et Temballage. 

I] peut§tre mis en oeuvre d r&tat de granules, par exemple conrune matl&re de gamissage ou comme isolant 
en particulier. II peut etre aussi transfbnmd en plaques, tubes, panneaux et places diverses. II est bien sOr po&> 
sible, h des fins d'esth^tlque, de rev§tir une ou les deux fiaces des §ISments fiabriqu^ k partir du matSilau selon 
nnventbn, par exemple par coextrusion avec un autre mat^riau. 
iS L'exemple suivant illustre I'lnvention sans toutefois en limiter la portie. 

E»mple 

On introdult dans un plast-densificateur Pallmann de type P.F.V. 250/60 du polySthyitoe avec 50 % de 
20 d^chets de laine. 

Le polyethylene est du polyethylene basse densite provenant des toiles d'embaSage de la lalne pelgnee. 
Les dechets de l^ne ont la composition approximative suivante (% en poids) : 

70 
.5 
.5 
.5 
15 

On effectue la plast-densificatlon e une temperature comprise entre 160 et 180 ^ C. 

A partir des granules produlis, on fonne par moulage una plaque de 5 mm d*epaisseur environ. Parmlcro- 
35 photographie on constate (cf figure unique) que la structure est oonstituee de fibres entourees de fagon non 
jointive par la matrice polymere. 

Ce materiau constitue un tres bon isolant thennique et phonique. 
Les caracteristiques du materiau obtenu sont les suivantes : 



- laine 

— matieres niinerales 

— humidite 

• suint 

- matieres vegfetales 
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Transition vitreuse ""C (DSC) : - 109 

Temperature de fusion **C (DSC) : in 

^ Densire , _ . ^ 

Durete shore D . : 50 

Ramollissement VICAT.A (**C) : 97^5 

10 Fragilite au froid (^C) :superieure a +10 

Contrainte maxiiaale en 

traction (MPa) ; 6,3 ; apr^s 

IS 7 jours d 

70*C : 6,4 

Allongemeat %.. 3,6 ; acres 

so Donrs d 

TCC : 3,6 

Conductibilite thermique 

(Watt/in/*C) J 0,215. 



25 



A titre de camparaison. avec des dSchets de polyethylene utilise seuls, on obtient, dans tes mimes condi- 
tions: 



30 Durete shore D 45^ 5 

Ramollissement VICAT.A (*C) : 94 

Contrainte maximale en 

traction (MPa) : 10,2 ; aords 

35 

7 jours a 
70 °c : 10,1 

Allongemen^t % 15^3 ; apres 

^ 7 jours & 

70 : 17,8 

On constate done que I'addition de dtehets de laine au polyethylene, selon Tinvention, ne modifie pas sen- 
45 siblement ladurete etid resistance au chocdu produft ot)tenu mais dimtnuefbrtement la resistance d la traction, 
contralrement ^ ce qui avait 6te obtenu par I.Takahashi et collaborateuis, notamment lorsqulls utfllsalent des 
d§chete de polyethylene et d'etoffe de laine, c'est-d-dire des fibres de lalnefoitement degfalss6es (oontenant 
0,1 % au maximum de gralsses anonales). 

Les dllferentes carac^ristiques enumerees ci-dessus ont ete mesurees dans tes conditions suh/antes • 

50 

Temperature de transition vitreuse et temperature de fusion: 

La temperature de fusion aete detenminee par microcalorimetrie dlfferentiell& dans les conditions suivan- 

tes: 

ss 
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- plage de temperature balay6e - 150 a + 200*^0 

- Vitesse de montee en temperature. .lO^C. min"^ 

- masse de la prise d'essai entre 4 et 6 mg 

L'exploitation des thermogrammes a permis de determiner slmultan6ment la temperature de transition 
vlfreuse et la temperature de fusion. 



10 

Elle a 616 detennin6e par pes^e hydrostatique, sur le materiau non modine, dans les conditions d6finies 
par la norme NF T 46-013. 

iS Durete Shore P: 

Elle a ete mesuree suivant la norme ASTM D 2240 sur des plaques otitenues par moulage-compresslon 
des materiaux, dans les conditions de moulage suivantes: 5 minutes k 200*C sous 20 bars, soft 2 MPa. avec 
refiroidissementsous presslon. 

20 

Ramdiissement VICAT: 

La mesure a 6t6 efrectu6e dans les conditions d6flnies par la nonme NF T 51-021, mitiiode A, sur des 
echantilions can^s de 1 cm de odte, pr6lev6s dans les plaques remouiees en conipresslon. 

25 

Fiagaiteaufroid: 

La n^ure a 6te effectute en se basant sur la norme NF T 46-018 d I'akle d'eprouvettes |^6v6es dans 
des plaques mouttes Issues du produft brut 

3o 

Contralnte maxhnale en traction et allongement avant et aprte vieiliissement artificiel: 

Les caracteristiques en traction ont 6t6 detenmintes k Talde d'eprouvettes halt^res type HI pr§levees 
directement dans les plaques d retat de reception et aprds un vtelttlssement acceiere en 6tuve ventiiee, durant 
35 septjours&70**C. 

Les essais ont ete menes dans les conditions suivantes: 

- Vitesse de traction 100 mm.min"*^ 



- type d'eprouvettes utilisees halteres HI 

• temperature de l*essai 23*^0 

- conditionnement prealable 



des Schantillons avant I'essai 24 heures 4 23^C 

^ et 50 % H.R- 

Les eprouvettes de traction ont ete preievees paralieiement d un des c5tes de chaque plaque, dans une 
direction d'orientation arbltrairementfixee. 
so Les caracteristiques mesurees durant Tessa! de traction sont 

- la contrainte au seuil d'ecoulement visco-eiastique. 

- rallongement oorrespondant k la contrainte mi seuil visco^tastique^ 

Conductiblltte thenmlque: 

55 

Les mesures ont ete menees dans les conditions deHntes d-dessous: 

- mise en forme des echantillons : 

. injection des eprouvettes destinees k la mesure : 
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- temperatures : 

- press ion de snaintlen : . . 

- texaps de maintien : 

- texcps d'injection : 

- texaps de refroidissexnent 



185/195/205/200^C buse 
•••30 bars, soit 3 MPa 



30 
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secondes 



seconde 



secondes 



- forme et dimensions des 6prouvettes : 

. disques de diam^tre 51 mm et d'^paisseur 3 mm 

- condrtfonnement pr6a)ab[e des products bruts : 

. Stuvage durant 2 heures d 80^ 

- temperature de la mesure : 30^C 



Revendications 

1. - Mat6riau composite h matrice thermoptastique et charge fibreuse, caract6ris§ en ce que la charge 
fibreuse comprend des fibres d'origme animate contenant au molns 2 % de graisses, notamment animates. 

2. - Mat^*au composite selon la revendication 1, caract6ris6 en ce que les fibres d'onglne animale sont 
des fibres de laine contenant au molns 2 % de suint. 

3. - Mat6rfau selon la revendication 2, caractdristen ce que les fibres de lalne contiennent de 3 d 7 % de 
suint 

4. - Mat^riau composite selon la revendication 2 ou 3, caract^risd en ce que la charge fibreuse consists 
en des d^chets de laine r6cup6r§s lors des operations de cardage et de pelgnage* 

5. - Materiau composite selon la revendication 4, caractSrise en ce que Ira d^ciiets de iabie ont la compo- 
sition pondSrale sulvante: 

- laine 60 ^ 70 % 

- matieres minSrales 5^10% 
-humldite3il7% 
-sulnt2S8% 

- mati^res vegetates 1 5 d 20 % 

6. * Materiau composite selon Tune quelconque des revendications 1^5, caract§ris§ en ce que la matiice 
thennrK>pIastique est une polyoiefine. 

7-- Materiau composite selon la revendication 6, caracterise en ce que la potyotdfine est un polyethylene 
ou un polypropylene. 

8. - Materiau composite selon la revendication 7, caracterise en ce que le polyethylene provient de la recu- 
peration d'emt>allages usages. 

9. - Materiau composite selon Tune quelconque des revendications 1^8, caracterise en ce que la chaise 
fibreuse represente 60 % au plus du poids de potymdre thermoplastique. 

10. - Materiau composite selon la revendication 9, caracterise en ce que la charge fibreuse represente 40 
e 60 % du poids de polymere thermoptastique. 

11. - Procede de fabrication d*un materiau composite selon i'une quelconque des revendications 1^10, 
caracterise en ce qu'on sou met un melange du polymere themtoi^astlque et de la chargefO^reuse k un trarte- 
ment de plast-denstfication. 

12. « Procede selon la revendication 1 1 pour la febrication d'un materiau composite d partir de polyethylene 
et de dechets de laine, caracterise en ce que la plast-densHicatlon est reallsee k une temperature comprise 
entre 160 et 180^ C. 

13. - Utilisation d'un materiau com(>ostte selon I'une quelconque des revendications 1 & 10 en tant que pro- 
duit d'isoiatlon phonlque etthermlque. 

14. - UtBisatlon d'un materiau composite selon I'une quelconque des revendications 1 d 10 en tantque pro- 
dult pour rembaliage. 
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